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Описан многолетний опыт применения термогравиметрических анализаторов TGA-501 иТСА- 
601 для контроля технологического процесса в производстве автомобильных катализаторов. 
Семилетняя эксплуатация показала высокие производительность и надежность анализаторов, а 
также подтвердила заявленные фирмой LECO метрологические характеристики оборудования.
Светличный Олег Викторович -  руководи­
тель группы физико-химических методов 
контроля завода автомобильных катализа­
торов Уральского электрохимического 
комбината (УЭХК).
И зменение э ко н о м и ­
ческой и экологической  
ситуации в стране, разви­
тие конверсионны х про­
грамм на предприятиях 
военно-пром ы ш ленного 
комплекса, а такж е  накопленны й опы т в произ­
водстве катализаторов для космических целей по­
зволили в 1994 г. организовать на УЭ ХК серийное 
производство автомобильных катализаторов для 
нейтрализации выхлопных газов автомобилей.
Сегодня завод автомобильных катализаторов 
У Э Х К  -  единственны й среди росси йски х  пред­
пр и я ти й  в области производства автомобильных 
катализаторов с возм ож ностью  вы пуска  до двух 
миллионов ш тѵк  в год. Завод использует новей­
ш ие мировые технологии, а та кж е  собственные 
разработки. За работы по созданию  отечествен­
ного катализатора, обеспечивающ его ко н кур е н ­
тоспособность, мировой те хни че ски й  уровень и  
надеж ность вы пускаем ы х автомобилей. АО «Ав­
тоВАЗ» присудил УЭХК специальны й диплом. Ав­
томобили ВАЗ с катализаторам и У Э Х К  сертиф и­
ц и р о в а н ы  м еж д ун а р о д но й  ко м п а н и е й  Ю ТАК 
(Ф ранция) на соответствие нормам то кси чно сти  
вы хлопны х газов Евро II и Евро III. В настоящ ее 
время ведутся работы по подготовке к  сертиф и-
>4
нации  наш ей продукции  
в составе автом обил ей  
Горьковского автозавода.
В конце  2001 г. в ре­
зультате многолетней ра­
боты всего коллектива по 
созданию  и соверш енствованию  системы каче­
ства производством получен Сертиф икат соответ­
ствия требованиям стандартов международной 
системы качества QS-9000.
Российский завод был построен за два года. 
Вместе со строительством технологических уч а ­
стков  (участок приготовления  драгм етальны х 
растворов, уча сто к  п риготовл ения  суспензий, 
л и н и я  нанесения п о кр ы ти й  и др.) проводилось 
оснащ ение а н а л и ти ч е ски м  и и спы тател ьн ы м  
оборудованием лаборатории по контролю  произ­
водства. Для знаком ства с опы том  работы ана­
л и ти ч е ски х  лабораторий а н а л о ги чн ы х  п р о и з­
водств наш и специалисты  побывали на несколь­
к и х  л учш и х  катализаторны х заводах С Ш А  и Гер­
м ании. И везде для контроля  производственны х 
процессов применялись анализаторы  LECO. та к  
что  сом нений в том, какое оборудование приоб­
рести, у  нас не возникло.
Термогравиметрические анализаторы  LECO 
п рим еняю тся  на катализаторном  производстве
для входного анализа сырьевых порош ковы х ма­
териалов, суспензий  на всех стадиях технологи ­
ческих  переделов, возвратны х материалов (и з­
м ельченны й  брак, пром ы вны е воды, осадки  с 
фильтров и т.д.) на содержание твердого вещества 
(Solids, %). Содержание твердого вещества рас­
считы вается  анализатором по формуле:
Solids, % = 100 % - LOI,
где LOI (Loss o ff Ignition), % - потеря веса при нагре­
вании образца. В основном мы определяем LOI при 
прокаливании образцов до температуры 950 °С в 
атмосфере азота.
Весь технологический процесс, все расчеты по 
загрузке сы рьевы х материалов, по навескам сус­
п ензий  при  нанесении на блоки, по количеству 
драгметаллов в суспензиях и возвратны х мате­
риалах проводятся на основе результатов по со­
де р ж а н и ю  твердого вещества. Л ю бой ко л и ч е ­
ственны й  хи м и ч е ски й  анализ на производстве 
начинается  с определения содержания твердого 
вещества, поэтому потребность в анализе данно­
го вида для наш его производства трудно переоце­
нить . Только в течение 2001 г. мы  проанализиро­
вали 2457 образцов для производства. В любое 
время суток (у нас круглосуточное производство), 
нам могут поступить одновременно до 5 образцов 
на анализ этого вида. Лаборант отбирает по три  
навески для каж дого  образца и, ка к  правило, уже 
через час - полтора часа выдает производству 
бланк анализа.
Все вы ш есказанное предъявляет особые тре­
бования к  «скорострельности» и надежности ана­
лизаторов, к  точности  полученны х результатов. 
К а к  нельзя лучш е для этой цели подходят термо­
гравим етрические анализаторы  LECO.
В 1993 г.. когда ещё не было представительства 
LECO на Урале, весь комплект лабораторного обо­
рудования. в том числе и анализатор TGA-501 в 
ком плектации  SFLC (одна печь - большие тигли), 
был закуплен нам и через посредническую  ф ир­
му в Германии. Сейчас эта модель уж е снята  с 
производства, фирма заменила ее моделью TGA- 
601. Мы перевели на русский  я зы к  всю сопрово­
д и тел ьную  д о кум е н та ц и ю , осущ естви л и  соб­
ственны м и силам и инсталляцию  анализатора и 
обучение персонала работе на приборе.
М ы имеем большое количество аналитическо­
го оборудования от самых разны х фирм. Благо­
даря наличию  квалиф ицированны х рем онтны х 
служб больш ую часть оборудования обслуж ива­
ем сами. В настоящее время лиш ь немногие ф ир­
мы, и LECO в их  числе, поставляю т приборы  с 
полны м  ком плектом  чертежей и электрических
схем, что позволяет разобраться в неисправнос­
ти , заказать необходимую деталь и. при  возм ож ­
ности, отремонтировать оборудование собствен­
ны м и силами. Кстати , до наш его запроса на по­
куп ку  запасны х частей и расходных материалов в 
апреле 1999 г. представительство LECO на Урале 
не знало о сущ ествовании наш его анализатора.
Конечно, за годы эксплуатации  не обходилось 
без неполадок, но. в основном, это были замены  
«физически уставших» деталей:
- газоподводящ ие тр уб ки  -  состарился PTFE- 
материал трубок:
- терм опары  -  «сгорали» п ри  использовании 
высоких температур примерно раз в полтора года:
- в е н ти л я ц и о н н ы е  ш л а н ги , вы носной  блок 
ве н ти л я то р о в  печи , в с тр о е н н ы й  в е н ти л я то р  
кр ы ш ки  -  вы ш ли из строя под воздействием а г ­
рессивны х сред и вы соких температур:
- драйвер стола с тиглям и  -  под воздействием 
ци кл и ческих  тем пературны х и весовых нагрузок 
откололся сектор специальной, устойчивой к  воз­
действию  вы соки х  температур, керам ики :
- пьедестал весов -  сломали лаборанты  при  
неосторожном обращ ении:
- ти гли  с кр ы ш ка м и  -  расходны й материал, 
«живут» в н а ш и х  условиях примерно год. требуют 
периодической хим ической  чи стки .
Ни одна электрическая  схема, ни  сами нагре ­
вательные элементы печи, н и  блок электронны х 
весов, ни  встроенны й ком пью тер не разу не дали 
сбоев при  весьма интенсивном  использовании.
Естественно, согласно требованиям  систем ы  
качества Q S-9000 мы ф иксируем  в электронной 
и бумаж ной форме все операции по ремонту и  об­
сл уж и ванию  лабораторного оборудования, что 
позволяет нам анализировать и прогнозировать 
ситуации  с неисправностям и приборов. М ожем с 
полной ответственностью  сказать, что  анализа­
тор T G A -5 0 1 проявил себя к а к  чрезвы чайно  н а ­
деж ны й и относительно простой  в ремонте и на ­
стройках прибор.
Сегодня, с развитием  м етрологической  гр а ­
м отности  ана ли ти ков  на производствах мы не 
допустили бы той ош ибки , которую  соверш или 
восемь лет назад, купи в  анализатор T G A -5 0 1 без 
сертиф икации  ти п а  средства изм ерения (СИ) в 
Госстандарте России. Поэтому нам приш лось по­
тр ати ть  свои силы  и средства, чтобы  допустить 
анализатор к  использованию  в качестве единич­
ного СИ на наш ем  предприятии , разработать и 
утвердить под наш и нуж ды  собственную методи­
ку  поверки, провести испы тания  с целью установ­
ления метрологических характеристик и первич­
ной поверки СИ.
Нередко бывает, что лаборатории по контролю  
производства , особенно на стадии постановки  
анализа, и спы ты ваю т недоверие со стороны  про­
изводства к  полученны м  результатам. Так было 
и с T G A -5 0 1. Реш ить проблему помогло введение 
еж едневного контроля стабильности (воспроиз­
водимости) работы измерительной системы «при­
бор -  оператор»». Такой контроль вместе с повер­
кой  прибора, проводимой 1 раз в год по стандар­
тн ы м  образцам , очень эф ф ективно позволяет 
вы явить, анализировать и предупреж дать п р и ­
ч и н ы  изм енчивости  изм ерительной системы. К  
том у же. п ри  анализе стабильности  систем ы  не
Для контроля мы используем порош ок из про­
изводства. вы суш енной до постоянства веса сус­
пензии. Х раним  его в таре с двойной притертой  
кры ш кой . Ежедневно лаборант в начале дневной 
смены приготавливает из этого образца и воды 
суспензию  и анализирует ее по заданной анали ­
затором программе. Результат должен находить­
ся внутри  заранее рассчи тан ны х пределов. Ес­
тественно. существует документ, описы ваю щ ий, 
что необходимо предпринять при  выходе резуль­
тата  за верхний  и н и ж н и й  предупреж даю щ ие 
пределы (U W L- U pper W arn ing L im it. LWL -  Lower 
W a rn in g  L im it)  и ли  в е р х н и й  и н и ж н и й  к о н т ­
требуются стандартные образцы, м ожно исполь­
зовать рабочие образцы из производства.
Согласно требованиям  системы качества QS- 
9000 по анализу изм ерительны х систем (MSA - 
M easurem ent Systems Analysis) и ста ти сти ческо ­
му управлению  изм ерительны м  процессом (SPC 
- S ta tis tica l Process Control) для контроля стабиль­
ности работы основного аналитического  обору­
дования у  нас в лаборатории прим еняю тся к о н т ­
рольные карты  Ш ухарта .
Пример такой  контрольной карты  для анали­
за то р а  T G A -5 0 1 , за п о л н е н н о й  в период  с 
22.11.2001 г. по 17.12.2001 г.. приведен на рисунке.
рольные пределы (U C L - Upper C ontro l L im it. LCL 
- Lower C ontro l L im it).
В 2001 г. этот контрольны й  образец был про­
анализирован HaTGA-501 разны м и лаборанта­
ми 258 раз и относительное среднее квадрати ­
ческое отклонение (СКО) результата измерения 
составило 0.2 %, что доказывает высокую  воспро­
изводимость измерительной системы.
В 2001 г. наше предприятие приобрело второй 
ком плект основного аналитического оборудова­
ния, которое по прин ципу  «горячего резервирова­
ния» позволяет бесперебойно обеспечивать произ­
водство требуемыми анализами. В составе этого
Дата расчета контр, п ределов  16.11.99
Номинал 41.18 %
Ст. откл. 0 .13%
ІВзвешивание проводить на весах METTLER LJ16 
В ес образца, г 1.497 - 1.503 
[вес образца с Н20. г 3,000 - 3.040
Дата 22.11 23.11 24 11 26 11 28 11 30 11 1 12 2.12 3.12 4 12 5.12 6 12 7.12 8 12 9.12 10 12 11.12 12.12 14.12 15.12 17.12
Оператор KLS KLS КЕА MNE КЕА MNE ІЕА КЕА MNE MNE ММА ММА MNE MNE KLS ІЕА КЕА КЕА КЕА ІЕА ІЕА
Вес образца, г 1.503 1.503 1 502 1.501 1.499 1.502 1.500 1.503 1.500 1.501 1.501 1.501 1.502 1.502 1 499 1.503 1.500 1.498 1.503 1 499 1.501
Вес образца с Н20. г 3.032 3.020 3.005 3.027 3.010 3 0 2 2 3021 3.006 3.004 3008 3.017 3 004 3.022 3.000 3.004 3.011 3.029 3.008 3.024 3.038 3.037
Результат 41.10 41.33 41.21 41.08 41.17 41.13 41.12 41.35 41.27 41.34 41.16 41 38 41.13 41.42 41.45 41.18 40.91 41.21 41.12 40 8 7 40.93
Примечание
Контрольная карта 2001 г.
Параметр:
Образец:
Содержание твердого вещества. % 
TST9101
Прибор:
N« прибора:
LECO TGA-501 
3131/3362
NOM
LWL
LCL
Контрольная карта анализатора LECO TGA-501
ком плекта  уж е через Л ЕКО -Ц ентр на Урале мы 
приобрели T G A -601 в ком плектации CLPC (боль­
шие тигли  -  внеш ний  персональный компьютер).
По своим  те хни че ски м  хар а кте р и сти ка м  он 
аналогичен T G A -5 0 1, однако в неш н ий  ко м п ь ю ­
те р  с п р о гр а м м н ы м  о б е сп е ч е н и е м  под  MS 
W indows™  позволяет гораздо более удобно и ги б ­
ко оперировать прибором, обрабатывать и хр а ­
нить огромный объем данных, формировать боль­
шое количество аналитических методов, наблю ­
дать в реальном масш табе времени процессы, 
происходящ ие с образцами, контролировать до 4 
печей одновременно. Естественно, прибор серти­
ф ицирован ГЪсстандартом России, имеет сервис­
ную  поддержку, вся докум ентация переведена на 
русский  язы к.
В таблице приведены результаты, полученные 
нам и  п р и  и н ста л л я ц и и  и запуске  прибора  на 
стандартных образцах угля фирмы LECO: СО 501 - 
4 3 3 и С О  501-531.
Параметр
СО 501-531 СО 501-433
Зольность Ad, % Выход летучих 
веществ Vd, %
Зольность Ad, % Выход летучих 
веществ Vd, %
Свидетельство на СО 5,07 ±0,16 16,38 ±0,76 12,22 ±0,25 38,04 ±1,12
№ определения
1 4,98 16,35 12,10 38,04
2 4,99 16,41 12,15 38,04
3 5,07 16,36 12,08 38,00
4 5,06 16,43 12,06 37,96
5 5,00 16,42 12,11 38,00
6 4,96 16,46 12,17 37,92
7 4,99 16,37 12,03 37,90
8 5,03 16,32 12,18 38,05
9 5,08 16,38 12,07 38,06
10 5,12 16,4 12,09 37,96
Среднее 5,03 16,39 12,10 37,99
Абс. СКО, % 0,05 0,04 0,05 0,06
Норматив абс. СКО, 
не более %*
0,07 - - -
Отн. СКО, % 1,04 0,26 0,41 0,15
Норматив отн. СКО, 
не более %*
- 1,00 10,00 1,00
* - нормативы взяты из методики поверки термогравиметрического анализатора LECO TGA-601.
Полученные результаты вселяют уверенность производимость результатов анализов при  высо- 
в том. что T G A -6 0 1. ка к  и T G A -5 0 1. обеспечит на кой  производительности работ, 
наш ем предприятии  требуемую точность и вос-
* * * * *
THE EXPERIENCE OF OPERATION OF LECO’S THERMOGRAVYMETRIC ANALYZERS IN UECHP
O.V.Svetlichny
The experience o f many years in the usage o f TGA-501 and TGA-601 thermogravimetric analysers 
to control technologic process of car catalysts production has been described. Seven year operation 
has shown high capacity and reliability as well as proved metrologic features equipment.
